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摘要# 目的!建立DGJ-法同时测定杜仲WJ.$--3+ J%-$39&6A26_1X板皮’ 枝皮及叶中 0 种成分的含有量& 方法!分析
采用ER6218YV<X[5\3;26QN1-"0色谱柱 "")& 44f’L( 44% ) #4#( 流动相乙腈*&L"!磷酸水溶液% 梯度洗脱( 体积流
量 " 4JM468( 柱温 +& c( 检测波长 #&0 84 "桃叶珊瑚苷’ 槲皮素#’ #+0 84 "京尼平苷酸’ 京尼平苷’ 京尼平和松
脂醇二葡萄糖苷# 和 +#& 84 "绿原酸’ 咖啡酸#& 结果!桃叶珊瑚苷’ 槲皮素’ 京尼平苷酸’ 京尼平苷’ 京尼平’ 松
脂醇二葡萄糖苷’ 绿原酸和咖啡酸分别在 &L&+% ) i#L#)’ &L&#’ ’ i&L’00’ &L&&0 % i&L’0% #’ &L&"/ 0) i&L+/%’
&L&## / i&L’)0’ &L&#% ) i"L"’ &L&#/ ’) i&L%+(’ &L&&’ )#( i&L#+0 " #R范围内呈良好的线性关系& 叶中黄酮和苯
丙素含有量高于板皮% 枝皮中木脂素含有量与板皮相当% 而且这两个药用部位中环烯醚萜含有量都较高& 结论!在降
血压和抗炎应用中% 杜仲枝皮与叶可作为板皮的替代物&

关键词! 杜仲( 药用部位( 化学成分( DGJ-
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!!杜仲为杜仲科植物杜仲 WJ.$--3+ J%-$39&6A26*
_1X的干燥树皮)"* % 具有补肝肾’ 强筋骨’ 安胎的
功效% 主要用于肝肾不足’ 腰膝酸痛’ 妊娠漏血及
胎动不安等症% 其活性成分主要有黄酮’ 苯丙素’
木脂素’ 环烯醚萜以及多糖% 具有抗菌’ 抗炎’ 抗
氧化’ 抗糖尿病’ 抗高血压以及神经保护等多种生
物活性)#*’* & 以往相关文献常以该植物中 " i+ 种成
分为指标% 而且对杜仲枝皮研究较少& 本实验以杜
仲板皮’ 枝皮及叶为研究对象% 以槲皮素’ 绿原
酸’ 咖啡酸’ 松脂醇二葡萄糖苷’ 桃叶珊瑚苷’ 京
尼平苷酸’ 京尼平苷和京尼平为指标% 建立 DGJ-
法同时测定其含有量% 为该植物的开发利用提供参
考依据&
FG材料

安捷伦 "#&& 高效液相色谱仪% 配置四元泵’
?E?检测器’ 柱温箱’ 自动进样器’ 色谱工作站
"美国 ER6218Y公司#( EOl##&?电子天平 "十万
分之一% 日本岛津公司#( HE"#&’-电子天平 "万
分之一% 上海精密科学仪器有限公司#( >DV*?&
循环水式多用真空泵 "巩义市予华仪器有限责任
公司#( OGD*I*"&.优普超纯水器 "成都超纯科技
有限公司#( KP*.SJ*"(-高速离心机 "无锡瑞江
分析仪器有限公司#&

桃叶珊瑚苷 "批号 ")&+"/#’ 槲皮素 "批号
")&+&##’ 京尼平苷酸 "批号 "’"##&#’ 京尼平苷
"批号 "’&%###’ 京尼平 "批号 "’&+"’#’ 松脂醇
二葡萄糖苷 "批号 "’"#"( #’ 绿原酸 "批号
"’&0&"#’ 咖啡酸 "批号 "’&’#0# 对照品均由成都
普菲德生物技术有限公司提供& 乙腈为色谱纯( 磷
酸’ 甲醇均为分析纯( 水为超纯水&

杜仲样品采自四川省广元市旺苍县’ 成都市荷
花池中药材市场以及都江堰% 经成都中医药大学标
本中心卢先明教授鉴定为杜仲科植物杜仲 WJ.$-@
-3+ J%-$39&6A26_$的板皮’ 枝皮和叶% 将其自然阴
干后粉碎% 过 # 号筛备用% 具体信息见表 "&
HG方法与结果
#L"!供试品溶液的制备!精密称取样品 #L& R% 置
于锥形瓶中% 精密加入甲醇 )& 4J% 称定质量%
/& c水浴中加热回流 (& 468% 取出% 放冷% 甲醇

补足减失的质量% 过滤% 精密吸取续滤液 ) 4J%
置于 "& 4J量瓶中% 纯水定容% "( &&& XM468 离心
"& 468% 取上清液% 即得&

表 FG样品信息
9+1MFG$%&"/N+.#"%"&4+N3’)4

编号 采收日期 产地

" #&")&’ 荷花池中药材市场

# #&")&’ 四川旺苍

+ #&")&) 四川旺苍

’ #&")&( 四川旺苍

) #&")&0 四川都江堰

#L#!对照品溶液的制备!称取桃叶珊瑚苷’ 槲皮
素’ 京尼平苷酸’ 京尼平苷’ 京尼平’ 松脂醇二葡
萄糖苷’ 绿原酸及咖啡酸对照品适量% )&!甲醇制
成 &L+%)’ &L#’’’ &L+’0’ &L"/0 )’ &L#//’
&L#%)’ &L#/’ )’ &L#+0 ) RMJ的混合对照品溶液&
#L+!色谱条件!ER6218YV<X[5\3;26QN1-"0色谱柱
"")& 44f’L( 44% ) #4#( 检测波长 #&0 84 "桃
叶珊瑚苷’ 槲皮素#’ #+0 84 "京尼平苷酸’ 京尼
平苷’ 京尼平和松脂醇二葡萄糖苷# 和 +#& 84
"绿原酸’ 咖啡酸#( 体积流量 " 4JM468( 柱温
+& c( 流动相乙腈 "E# *&L"!磷酸水溶液 "F#%
梯度 洗 脱 " & 468% /)! F( ’& 468% 0)! F(
)& 468% %)!F( (& 468% %&!F( () 468% /)!
F#% 对照品及供试品色谱图见图 " i+&

"$桃叶珊瑚苷!#$槲皮素
"$5U;U[68!#$=U1X;1Y68

图 FG=WA2色谱图 %!\HS] %N&
U#VMFG=WA2*,/"N+."V/+N4%!\HS] %N&

#L’!线性关系考察!取 ,#L#- 项下混合对照品
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+$京尼平苷酸!’$京尼平苷!)$京尼平!($松脂醇二葡萄

糖苷
+$R186Q<N6@6;5;6@!’$R186Q<N6@1!)$R186Q68

($Q68<X1N68<2@6R2U;<N6@1

图 HG=WA2色谱图 %!\HI] %N&
U#VMHG=WA2*,/"N+."V/+N4%!\HI] %N&

溶液% 加甲醇稀释成不同质量浓度的对照品溶液%
在 ,#L+- 项色谱条件下进样% 以对照品含有量为

%$绿原酸!0$咖啡酸
%$;W2<X<R186;5;6@!0$;5ZZ16;5;6@

图 IG=WA2色谱图 %!\IHS %N&
U#VMIG=WA2*,/"N+."V/+N4%!\IHS %N&

横坐标 ":#% 色谱峰峰面积为纵坐标 "_# 绘制
标准曲线% 结果见表 #% 表明各成分在各自范围内
线性关系良好&

表 HG] 种成分的线性关系
9+1MHGA#%)+//)’+.#"%4,#34"&)#V,.*"%4.#.()%.4

成分 波长M84 线性方程 , 线性范围M#R

桃叶珊瑚苷 #&0 _m’"/L%%:e&L(+’ % &L/// / &L&+% ) i#L#)

槲皮素 #&0 _m# /+/:e(L%+) 0 &L/// / &L&#’ ’ i&L’00

京尼平苷酸 #+0 _m" +"0L0:p(L++& 0 &L//0 / &L&&0 % i&L’0% #

京尼平苷 #+0 _m" ’0(L0:e+L’++ # " &L&"/ 0) i&L+/%

京尼平 #+0 _m# +’&L+:e/L"&) + " &L&## / i&L’)0

松脂醇二葡萄糖苷 #+0 _m))#L/’:e""L0&% &L//0 ’ &L&#% ) i"L"

绿原酸 +#& _m" %#)L/:e)L)/& # &L/// / &L&#/ ’) i&L%+(

咖啡酸 +#& _m+ +&/:e)L/%( + &L/// / &L&&’ )#( i&L#+0 "

#L)!精密度试验!取混合对照品% 在 ,#L+- 项
色谱条件下连续进样 ( 次% 每次 "& #J% 测得桃叶
珊瑚苷’ 槲皮素’ 京尼平苷酸’ 京尼平苷’ 京尼
平’ 松脂醇二葡萄糖苷’ 绿原酸及咖啡酸峰面积
K>?分别为 "L/(!’ "L+%!’ #L//!’ #L/0!’
#L"+!’ #L%(!’ #L+&!和 #L")!% 表明仪器精
密度良好&
#L(!稳定性试验!取样品 "+ 号板皮# #L& R% 按
,#L"- 项下方法制备供试品溶液% 在 ,#L+- 项下
色谱条件下% 于 &’ ’’ 0’ "(’ #&’ #’ W 进样
"& #J% 测得桃叶珊瑚苷’ 槲皮素’ 京尼平苷酸’
京尼平苷’ 京尼平’ 松脂醇二葡萄糖苷’ 绿原酸’
咖啡酸峰面积 K>? 分 别 为 "L&"!’ #L++!’
#L%)!’ #L/’!’ &L(’"!’ &L%(%!’ &L0/"!和
"L#(!% 表明供试品溶液在 #’ W内稳定性良好&
#L%!重复性试验!取同一批样品 "+ 号板皮#% 按

,#L"- 项下方法制备供试品溶液 ( 份% 在 ,#L+-
项下色谱条件下测定% 测得桃叶珊瑚苷’ 槲皮素’
京尼平苷酸’ 京尼平苷’ 京尼平’ 松脂醇二葡萄糖
苷’ 绿原酸’ 咖啡酸含有量 K>?分别为 "L/’!’
#L&+!’ #L)(!’ "L%0!’ #L+/!’ "L’%!’
#L/%!和 #L//!% 表明该方法重复性良好&
#L0!加样回收率试验!精密称取同一批含有量已
知的样品 "+ 号板皮# #L& R% 置于锥形瓶中% 精
密加入桃叶珊瑚苷’ 槲皮素’ 京尼平苷酸’ 京尼平
苷’ 京尼平’ 松脂醇二葡萄糖苷’ 绿原酸’ 咖啡酸
"质量浓度分别为 &L0)(’ &L’00’ &L(/(’ &L+/%’
&L’)0’ &L))’ &L)0/’ &L’%% RMJ# 各 +L)’ "L#’
&L"’ &L%’ "L%’ ’’ &L0’ &L" 4J% 甲醇定容至
"&& 4J% 按 ,#L"- 项下方法制备供试品溶液 (
份& 在 ,#L+- 项下色谱条件下测定% 计算加样回
收率% 结果见表 +&
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表 IG加样回收率试验结果 %#\c&
9+1MIG:)4(’.4"&/)*"Q)/R .)4.4%#\c&

成分 取样量M
R

原有量M
4R

加入量M
4R

测得量M
4R

回收率M
!

平均回收
率M!

"K>?M!#
成分 取样量M

R
原有量M
4R

加入量M
4R

测得量M
4R

回收率M
!

平均回收
率M!

"K>?M!#

桃叶珊瑚苷 #L&&% & #L)0& & #L)(0 & )L"#0 & //L# "&"L# 京尼平 #L&&% & &L(0# & &L(0% & "L’&’ & "&)L" "&"L(
#L&&) ( #L)%0 & #L)(0 & )L#%( & "&)L& "#L+%# #L&&) ( &L(0" ) &L(0% & "L’&" & "&’L% "+L+/#
#L&&% ’ #L)0" & #L)(0 & )L#"+ & "&#L) #L&&% ’ &L(0# # &L(0% & "L+/# " "&+L+
#L&&/ ( #L)0+ & #L)(0 & )L"&% & /0L+ #L&&/ ( &L(0# / &L(&% & "L+0& % "&"L(
#L&&& # #L)%" & #L)(0 & )L"%+ & "&"L+ #L&&& # &L(%/ % &L(0% & "L+’/ ) /%L)
#L&&( ’ #L)%/ & #L)(0 & )L"(( & "&&L% #L&&( ’ &L(0" 0 &L(0% & "L+)& % /%L’

槲皮素 #L&&% & &L("" % &L(+’ ’ "L#+) ) /0L+ "&&L0 松脂醇二 #L&&% & "L/0) & "L/0& & +L/#’ & /%L/ "&&L)
#L&&) ( &L("" # &L(+’ ’ "L#(& + "&#L+ "#L’+# 葡萄糖苷 #L&&) ( "L/0+ & "L/0& & +L/)) & //L( "#L"+#
#L&&% ’ &L("" 0 &L(+’ ’ "L#(’ " "&#L0 #L&&% ’ "L/0) & "L/0& & +L//# &"&"L’
#L&&/ ( &L("# ’ &L(+’ ’ "L#(/ / "&+L( #L&&/ ( "L/0% & "L/0& & ’L&"& & "&#L#
#L&&& # &L(&/ ( &L(+’ ’ "L#+& / /%L/ #L&&& # "L/%0 & "L/0& & +L/++ & /0L%
#L&&( ’ &L("" ) &L(+’ ’ "L#’’ & //L% #L&&( ’ "L/0’ & "L/0& & ’L&+" & "&+L’

京尼平苷酸 #L&&% & &L&(( & &L&(/ ( &L"+) 0 "&&L# "&&L% 绿原酸 #L&&% & &L’’) % &L’’" 0 &L0/) + "&"L0 "&&L’
#L&&) ( &L&(( & &L&(/ ( &L"+’ # /0L" "#L0&# #L&&) ( &L’’) + &L’’" 0 &L0// ’ "&#L0 "#L’(#
#L&&% ’ &L&(( & &L&(/ ( &L"+’ 0 /0L0 #L&&% ’ &L’’) 0 &L’’" 0 &L/&" ’ "&+L"
#L&&/ ( &L&(( " &L&(/ ( &L"+0 / "&’L( #L&&/ ( &L’’( # &L’’" 0 &L00" " /0L’
#L&&& # &L&() 0 &L&(/ ( &L"+0 & "&+L% #L&&& # &L’’’ # &L’’" 0 &L0%+ % /%L#
#L&&( ’ &L&(( & &L&(/ ( &L"+’ ( /0L) #L&&( ’ &L’’) ) &L’’" 0 &L00’ + //L+

京尼平苷 #L&&% & &L#() # &L#%% / &L)+/ 0 /0L0 "&&L) 咖啡酸 #L&&% & &L&)& + &L&’% % &L&/% % //L# "&"L#
#L&&) ( &L#() & &L#%% / &L)’) ) "&&L/ "#L&(# #L&&) ( &L&)& + &L&’% % &L&/0 0 "&"L0 "#L%/#
#L&&% ’ &L#() + &L#%% / &L)+( # /%L) #L&&% ’ &L&)& ’ &L&’% % &L&// 0 "&+L(
#L&&/ ( &L#() ( &L#%% / &L)’0 + "&"L% #L&&/ ( &L&)& ’ &L&’% % &L&// ( "&+L#
#L&&& # &L#(’ + &L#%% / &L)’+ ( "&&L) #L&&& # &L&)& # &L&’% % &L&// # "&#L0
#L&&( ’ &L#() # &L#%% / &L))# + "&+L+ #L&&( ’ &L&)& + &L&’% % &L&/( + /(L’

#L/!样品含有量测定!取杜仲板皮’ 枝皮和叶各
) 批% 按 ,#L"- 项下方法制备供试品溶液% 在

,#L+- 项色谱条件下测定% 计算各成分含有量%
结果见表 ’ i)&

表 XG桃叶珊瑚苷$ 槲皮素$ 京尼平苷酸及京尼平苷含有量
9+1MXG2"%.)%.4"&+(*(1#%’ b()/*).#%’ V)%#3"4#!#*+*#!+%!V)%#3"4#!)

编号
桃叶珊瑚苷M! 槲皮素M! 京尼平苷酸M! 京尼平苷M!

板皮 枝皮 叶 板皮 枝皮 叶 板皮 枝皮 叶 板皮 枝皮 叶
" &L&(% % &L#%/ &L)#/ $ $ &L&#0 % &L&&% ’) &L&#( % $ $ $ $
# &L("" &L"#0 &L’"+ $ &L&#/ # &L&’& " &L#’& &L&"& # $ &L’" ( $ $
+ &L"’+ &L"/# &L+0" &L&++ / $ &L&+& ’ &L&&+ (( &L&(% & $ &L&"’ % &L&") % $
’ &L#%% &L++’ &L)#& &L&#/ ’ $ &L&+/ + &L"&( &L&%( + $ &L&’" ) $ $
) &L#&) &L#%# &L)’" $ $ &L&)+ + &L"%/ &L&)0 " $ &L&)" # $ $

!!注! $表示未检测出或低于线性范围

表 YG杜仲中京尼平$ 松脂醇二葡萄糖苷$ 绿原酸及咖啡酸含有量
9+1MYG2"%.)%.4"&V)%#3#%’ 3#%"/)4#%"’!#V’(*"4#!)’ *,’"/"V)%#*+*#!+%!*+&&)#*+*#!

编号
京尼平M! 松脂醇二葡萄糖苷M! 绿原酸M! 咖啡酸M!

板皮 枝皮 叶 板皮 枝皮 叶 板皮 枝皮 叶 板皮 枝皮 叶
" $ &L")( $ &L"&’ &L"/" &L""( $ &L&)’ ) &L#’) $ $ &L&&’ #’
# $ &L&/) # $ &L++’ &L"(+ &L"#’ &L&#& & &L&++ # &L##0 $ &L&&+ )% &L&&+ 0’
+ &L&+% 0 &L"/( $ &L""& &L+"+ &L"") &L&#’ % &L&’0 & &L"%( &L&&# %/ $ $
’ &L#’% &L&#+ 0 $ &L#%0 &L#)0 &L"#+ &L&#& / &L&%% / &L#+( &L&&+ "+ $ &L&&+ 0’
) &L"+% $ $ &L)’+ &L"/% &L&/( 0 &L&## % &L"’& &L##+ $ $ $

!!注! $表示未检测出或低于线性范围

!!然后% 比较其在不同药用部位中的含有量% 结
果见图 ’& 由图可知% 桃叶珊瑚苷与绿原酸含有量
在杜仲叶中最高% 枝皮次之% 板皮最低( 京尼平苷
酸’ 京尼平苷’ 京尼平主要存在于杜仲枝皮与板皮

中( + 种药用部位均含松脂醇二葡萄糖苷% 而且其
含有量均达到了 .中国药典/ #&") 版要求 "不得
低于 &L"!#% 由高到低依次为板皮 h枝皮 h叶(
咖啡酸含有量在不同药用部位中均较低% 甚至检测
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图 XG不同药用部位含有量比较
U#VMXG2"N3+/#4"%"&*"%.)%.4#%!#&&)/)%.N)!#*#%+’3+/.4

不到& 研究表明% 杜仲板皮’ 枝皮与叶中所含活性
成分基本一致))*%* % 但检测结果显示其含有量相差
较大% 可能与生长环境’ 采收年限以及成分稳定性
有密切关系&

总体来说% 叶中黄酮和苯丙素含有量高于板
皮% 枝皮中木脂素含有量与板皮相当% 而且这两个
药用部位中环烯醚萜含有量都较高% 可考虑在降血
压药上大量应用以替代板皮)0* % 或应用于抗炎药
物的开发& 目前% .中国药典/ #&") 版尚未将枝皮
纳入杜仲药用部位% 故本实验可为拓展药材应用范
围提供参考依据&
IG讨论

色谱图中 " 号峰 "桃叶珊瑚苷# 的出峰时间
最早% 在 +L"+0 468 左右% 与溶剂峰等杂峰较近%
加上该成分本身不稳定% 以及供试品溶液稀释后质
量浓度较低% 导致该峰不明显% 并且咖啡酸含有量
更低 "&L&&# %/! i&L&&’ #’!#% 使得 0 号峰
"咖啡酸# 也不明显& 为此% 本实验比较了 .中国
药典/ #&") 版中杜仲项下的提取方法 "索式提
取#% 以及不同比例甲醇水溶液的回流提取% 发现
前者耗时繁琐% 重复性差% 而以纯甲醇为溶剂% 回
流提取 " W的效果理想% 同时纯水定容可以加快供
试品溶液与流动相溶解% 并促进各待测成分色谱峰
的分离& 在流动相选择上发现% 甲酸在低波长检测
下影响较大% 故以乙腈*&L"!磷酸作为流动相系统
时% 各色谱峰分离效果最佳& 另外% 还筛选了不同
色谱柱’ 柱温’ 流动相比例及体积流量等% 最终确
定实验中的色谱条件&

参考文献 )0*""*% 分别对波长 #&0’ #+0’ #)’’
#%%’ #0&’ +#&’ ++(’ +#% 84进行筛选& ?E?检测
器 +?色谱图发现% 苯丙素类化合物绿原酸与咖啡酸
在 +#& 84波长处有最大吸收( 环烯醚萜类化合物京
尼平苷’ 京尼平苷酸’ 京尼平在#+0 84波长处有最
大吸收% 而桃叶珊瑚苷只在#&0 84波长处有最大吸

收( 木脂素类化合物松脂醇二葡萄糖苷在 #+0 84与
#%% 84波长处的吸收差异不大% 故选择前者作为其
检测波长( 只有在#&0 84与 #)’ 84波长处可以检测
到黄酮类化合物槲皮素% 而且前者吸收较大% 故选
择 #&0 84作为其检测波长& 最终% 选择 #&0’ #+0
和 +#& 84作为检测波长& 多波长检测方法方便快
捷% 可有效减少单一波长下部分对照品色谱峰无法
达到其最大吸收从而对含有量测定的影响% 使得结
果更加准确’ 稳定&

本实验选择桃叶珊瑚苷’ 槲皮素’ 绿原酸’ 咖
啡酸’ 松脂醇二葡萄糖苷’ 京尼平苷酸’ 京尼平苷
和京尼平作为指标% 同时对其在杜仲板皮’ 枝皮和
叶中的含有量进行分析% 所得结果全面’ 更有说服
性& 随着对中药质量控制要求的日益严格% 多成分
同时测定是必然趋势% 而多波长检测可以达到这一
要求)"#* &
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